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(S) Verfahren zur Herstellung von Aerosolen, Pulvern und Schichten aus Glas und Keramik mittels 
Elektroflammspruhen 

(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
Aerosolen, Pulvern und Schichten aus Glas und Keramik 
mittels. Elektrospriihen, bei denen eine Flussigkeit, wel- 
che eine Schmelze oder eine Suspension oder eine reak- 
tive Flussigkeit sein kann, mittels Elektrospriihen direkt in 
eine Flamme eingespruht wird. Hierbei wird keine Hilfs- 
elektrode verwendet, sondern die Flamme dient als Ge- 
genelektrode, so dafc die Partikel nicht bei Passieren einer 
Hilfselektrode ihre Ladung verlieren konnen. Nach dem 
erfindungsgemafcen Verfahren werden auch nanoskalige 
Pulver hergestellt und Schichten aus diesen gefertigt. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
Aerosoien, Puivem und Schichten aus Glas und Keramik. 
Derartige Schichten werden als Glasur, Email oder kerami- 
sche Schicht zur Verbesserung oder Modifizierung der opti- 
schen, mechanischen, thermischen und chemischen Eigen- 
schaften von Werksloffen eingesetzt. Die Erfindung beziehi 
sich insbesondere auf die Herstellung von sehr kleinen, na- 
noskaligen Teilchen. wodurch die ProzeB temperatur zur 
Ausbildung einer dichten Schicht aufgrund der erhohten 
Sinleraktivitat deutlich verringert werden kann. Daher bietet 
sich dieses Verfahren in den Fallen an ? in denen das Substrat 
nur niedrigeren Temperaturbehandlungen ausgesetzt wer- 
den kann. 

Zur Herstellung von nanoskaligen Teilchen werden in der 
Regel chemische Verfahren eingesetzt wie Sol-Gel- Verfah- 
ren, Gasphascnabschcidungcn oder das Fallen aus Flussig- 
keiten. Diese Verfahren sind jedoch mil verschiedenen 
Nachteilen verbunden wie hohe Kosten der Ausgangssub- 
stanzen, geringe Abscheideraten und die Bildung fester Ag- 
gregate von den generierten Teilchen. Eine groBe Gruppe 
der physikalischen Verfahren stellen die mechanischen Ver- 
fahren dar wie Mahlen, Brechen und Spannungsbrechen. 
Diese sind jedoch nichl fur die wirtschaftliche Herstellung 
von Pulvern mit Teilchendurchmessern im nm-Bereich ge- 
eignet und daruber hinaus besitzen die uber diese Verfahren 
hergestellten Pulver eine schlechte Rieselfahigkeit, da in der 
Regel nicht kugelfomiige, sondem splittrige Teilchen ent- 
slehen. Eine andere, ebenfalls zu den physikalischen Pulver- 
herstellungs verfahren zu zahlende Gruppe unifaBt die 
Spruhprozesse. Hier sind z. B. das Spriihtrocknen, Verdusen 
so wie Elektrospruhen von Flussigkeiten zu nennen. Die so 
hergestellten Pulver konnen:, auf ein Substrat aufgebracht, 
zu einer dichten Schicht durch thermische Prozesse verdich- :w 
tet oder uber thermische Spritz verfahren (z. B. Flamrnspru- 
hen, Plasmaspruhen) direkt als Schicht abgeschieden wer- 
den. 

Bei der Herstellung von nanoskaligen Glas- und Kera- 
inikpulvern hat sich die Flamnihydrolyse gegenuber ande- 40 
ren chemischen Synthesemethoden als vorteilhaft erwiesen, 
Bei der Flamnihydrolyse ist vor allem die hohe Produktions- 
rate, die relativ preisgimstigen Ausgangssubstanzen, der ge- 
ringe apparative Aufwand sowie die Herstellung in nur ei- 
nem Produklionsschritt zu nennen [1]. [2]. Hierbei wird 45 
meist mit einem GegenfluBverfahren fur die Brenngase ge- 
arbeitet [3]. Tikkanen et al. [4], [5] stellen das sog. LFS (Li- 
quid Flame Spray ) Verfahren vor, welches aus Kombination 
von Flamnisynthese und Flammspruhen entstanden ist. 
Hierbei wird eine Precursorfliissigkeit durch den an der Ka- 50 
pill are vorbeigeleiteten Gasstrom aus der Kapillare gesogen 
und vernebeh. Die Fiussigkeitstropfen mil GroBen von we- 
nigen urn bis 60 urn reagieren in der Flamme zu dem Pro- 
dukt. Die GroBe der Tropfen hangt von der Oberflachen- 
spannung und Viskositat der Flussigkeit sowie der Gas- 
durchfluBrate ab. Fur waBrige Losungen wurden groBere 
Partikel beobachtet als fur organische, und die TropfengroBe 
sank mit steigendein GasdurchfluB ab. Die DurchfluBrate 
betrugt 5 ml/min. Die Abscheidung der Partikel erfolgte 
elektrostatisch. die Abscheiderate lag zwischen 5 und 
20 mg/min. Im Gegensatz zu herkommlichen Flanimspruh- 
verfaliren, bei denen Pulver oder Suspensionen verwendet 
werden und somit die Pulver zunachst in z. T. aufwendigen 
Verfahren hergestellt werden mussen, werden bei dem LFS- 
Vcrfahrcn die Pulvcrtcilchcn direkt aus der Prccursorflussig- 
keit durch chemische Verbrennungsreaktionen gebiidet. 
Problematisch wird dieses Verfahren. wenn Fiussigkeits- 
tropfen mit geringeren Durchmessem erforderlich sind. da 
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durch den Spruhdruck und die Dusenoffnung eine Begren- 
zung auftritt. 

Daher bietet sich die Herstellung von Aerosoien mittels 
Elektrospruhen an, da bei geeigneten Fliissigkeitseigen- 
5 schaften auch Acrosole mit Tropfendurchmcssern im ntn- 
Bereich hergestellt werden konnen. Bei dem Elektrospriih- 
verfahren wird ein elektrisches Feld zwischen einer Spitze- 
Platte-Anordnung erzeugt, wobei es sich bei der Spitze urn 
einen Fiussigkeitstropfen handelt. Durch das hohe elektri- 
10 sche Feld wird der Tropfen zu einem Kegel, dem sogenann- 
ten Taylorkegel, geformt, aus dessen Spitze ein Strahl mun- 
det. Dieser Strahl zerteilt sich in feine Tropfen durch Ray- 
leighinstabilitaten, welche auf den abstoBenden Kraften der 
elektrischen Ladungen in dem Strahl beruhen. Eine ausfuhr- 
15 liche Beschreibung des Elektrospruhverfahrens und der Pa- 
rameter wird in [6] von Michelson gegeben. Eine Tempera- 
turbehandlung der entstehenden Aerosole stellen Chen et al. 
[7] vor. Sic leitcn durch Elektrospruhen hcrgcstclltc Acro- 
sole in eine Flamme ein. Die Problemstellung ihrer Arbeit 
20 besteht in der Einleitung des Strahls (bestehend aus Heptan- 
tropfchen) in die Flamme. Das direkte Einspriihen des Aero- 
sols in die Flamme ist nach Meinung der Autoren nicht 
moglich, da zum einen die Umgebung der Flamme durch 
eine hohe Konzentration von Ionen eine zu geringe Durch- 
25 schlagspannung besilzi und dadurch kein konlinuierlicher 
SpruhprozeB eingestellt werden kann. Daher muB nach Mei- 
nung der Autoren das elektrische Feld von der Flamme ab- 
geschirmt werden. Zum anderen ist aber auch die Geschwin- 
digkeit des Aerosols zu groB (hier wird eine Geschwindig- 
30 keit der Tropfen von 10 m/s angegeben). so daB die Tropfen 
unbeeinfluBt durch die Flamme fliegen. Zur Abhilfe wird ein 
aus zwei parallel angeordneten, gleichgepolten Drahtgewe- 
ben bestehendes Elektrodensystem verwendet. Die zur Ka- 
pillare nahere Elektrode dient der Herstellung des Aerosols, 
der feldneutrale Raum zwischen den beiden Elektroden wird 
zum Abbremsen der Tropfen genutzt. Daruber hinaus zertei- 
len sich einige Tropfen durch den Aufprall auf den Netzen 
und es entsteht ein Gemisch aus groBeren Tropfen und fei- 
nem Nebel. Dies fiihrt jedoch dazu, daB kein nionodisperses 
Aerosol mehr vorliegt. Die Flamme wird oberhalb des zwei- 
ten Netzes hergeleitet. Als weitere Moglichkeit schlagen 
Chen et al. [8] die Herstellung eines Aerosols mit ublicher 
Spitze-Platte-Kon figuration vor. bei welcher der Strom aus 
Fiussigkeitstropfen nach Durchqueren des als Gegenelek- 
trode geschalteten Drahtnetzes entzundet wird. Die Form 
und Intensitat der Flamme kann durch Variation eines ko- 
axial zu geleiteten Gasstromes gesteuert werden. Nachteilig 
wirkt sich bei den vorangegangen beschriebenen Verfahren 
aus. daB die Partikel zunachst eine als Gegenelektrode ge- 
schaltete Hilfselektrode passieren mussen und so ihre La- 
dung und die Fluggeschwindigkeit nachteilig beeinfluBt 
werden konnen. 

Das elektrische Feld beeinfluBt die Form und Temperatur 
der Flamme. Untersuchungen zum EinfluB eines radialen 
55 elektrischen Feldes auf die Flammen temperatur und die 
Flammenform fur Propan-Butan-Flammen werden von M. 
Zake in f9] und [10] beschrieben. Im Zentrum eines Bren- 
ners wird eine positiv gepolte Drahtelektrode platziert. dies 
hat einen Transport von Elekironen in das Zentrum der 
60 Flamme und eine Bewegung der positiven Ionen in entge- 
gengesetzter Richtung zur Folge und fiihrt zu dem Aufbau 
eines Sc hi Ides aus positiven Ionen am Rand der Flamme. 
Durch Zuleiten von Luft in die Flamme konnten die Autoren 
eine verstarkte Combustionreaktion im Zentrum der 
65 Flamme mit rcsulticrcndcm Tcmpcraturansticg bcobachtcn. 
Die maximale Flammentemperatur wurde bei Zuleitung ei- 
ner fur die Verbrennung des Gases stochiometrischen 
Menge von Luft gemessen. Durch Steigerung des Gasdurch- 
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flusses wurcle cine groBere Gasgeschwindigkeit erreicht, so 
daB die radiale Konveklion der Gasteilchen aufgrund des 
eleklrischen Feldes abnahm. 

Desweiteren ist.es nach Nguyen und Chung (11) moglich, 
daB Flussigkeitstropfen in einer Flamme, in der ein zcntri- 5 
sches elektrisches Feld hcrrscht aufgrund des eleklrischen 
Feldes langgezogen werden konnen und sich dadurch in 
kieinere Tropfen zerteilen. 
> Fiir die Herstellung von Schichten sind verschiedenc kon- 

ventionelle Verfahren be kann t. zum einen sind mehrstufige 10 
Prozesse zu nennen, bei denen zunachst eine Pulverschicht 
auf ein Substrat aufgebracht wird und in einem zweiten 
Schritt durch thennische Nachbehandlung zu einer dichten 
Schicht aufgesinterl bzw. aufgeschmolzen wird. Die 
Schichtauftragung 1st mit Hilfe unterschiedlichster Techni- 15 
ken wie Druckspruhen, Aufdampfen usw. moglich. Zum an- 
dcren exisiieren auch einstufige Prozesse wie das Elektro- 
spriihcn von Mclallschniclzcn bzw. im von Glasschmclzcn. 
welches bisher lediglich im LabonnaBstab durchgefuhrt 
wurde [12], bei deni schmelzflussige Tropfen direkt auf ein 20 
Substrat gespruht werden und eine dichte Schicht bilden. 
Dieses Verfahren kann jedoch nur unter Vakuuni betrieben 
werden und weist nur geringe Abscheideraten auf. Deswei- 
teren sind hier thennische Spritzverfahren (z. B. Flanmi- 
spriihen, Plasuiaspruhen) zu nennen, bei denen rieselfahige 25 
Pulver in eine Flamme eingeleitet, in der Flamnie aufge- 
schmolzen und anschlieBend mit hoher Geschwindigkeit auf 
ein Substrat aufgespritzt werden. Nachteilig bei diesen Ver- 
fahren ist, daB Pulver mit Teilchendurchmessern groBer als 
10 um eingesetzt werden mussen, um eine hinreichende 3*3 
Rieselfahigkeit zu erreichen. Entsprechend sind die aufge- 
schmolzenen Pulverteilchen ebenfalls recht groB. Obwohl 
diese Teilchen beini Auftreffen auf das Substrat in kieinere 
Teilchen zerspratzen konnen, ist durch die hone Abkuhlrate 
die gebildete Schicht in der Regel pords. Eine Verbesserung 
ist mit Vakuumspritzverfahren moglich, das die Beschich- 
tungskosten aber wegen der hoheren Investitions- und Be- 
triebskosten deutlich erhoht. 

Aufgabe der Erfindungist es, ein Verfahren und eine Vor- 
richtung, wie sie eingangs beschrieben sind, so zu gestalten, 40 
daB ein aus elektrisch geladenen Flussigkeitstropfen mit ei- 
ner GroBenverteilung im nm- bis um-Bereich bestehendes 
Aerosol direkt in eine Flamme eingespriiht wird und die ge- 
nerierten Teilchen je nach Anwendungsfall entweder als Ae- 
rosol weiterverarbeitet oder als Pulver ausgefiltert oder auf 45 
einem Substrat in situ als dichte Schicht aufgesintert werden 
konnen. 

Diese Aufgabe wird durch das erfindungsgemaBe Verfah- 
ren, welches eine vorteilhafte Kombination des konventio- 
nellen Flammspriihens und des Elektrospriihens darstellt, so 
gelost. Bei diesein erfindungsgemaBen Verfahren wird eine 
Fliissigkeit, welche eine Schnielze oder eine Suspension 
oder eine reaktive Fliissigkeit sein kann, mittels Elektro- 
flanimspriihen direkt in eine Flamme eingespriiht. Hierbei 
wird keine Hilfselektrode verwendet, sonde rn die Flamme 55 
dient als Gegenelektrode, so daB die Partikel nicht bei Pas- 
sieren einer Hilfselektrode ihre Ladung verlieren konnen. 
Dieses Verfahren ennoglicht iiberraschenderweise das di- 
rekte Einspriihen der aus dem Taylorkegel emittierten Trop- 
fen in die Flamme entgegen der Angaben in der Literatur 60 
[7], Die zur Erzeugung des Taylorkegel erforderliche hone 
elektrische Feldstarke unterscheidet sich nicht merklich von 
der einer Spitze-Platte-Anordnung mit gleichein Elektro- 
denabstand. Sie hangt von den Eigenschaften der Fliissig- 
keit und den, apparativen Ausfuhrungcn ab und licgt ubli- 65 
cherweise im Bereich zwischen 1 kV/cm und 30 kV/cni. 
Das entstandene Aerosol kann anschlieBend auf einem Sub- 
strat zwecks Bildung einer Schicht abgeschieden oder durch 
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geeignete Vorrichtungen als Pulver aus dem Aerosolstrom 
ausgefiltert oder als Aerosol direkt weiterverarbeitet wer- 
den. Es handelt sich bei diese m Verfahren um ein atmospha- 
risches Spriih verfahren, welches auch die Herstellung von 
dichten Glas- und Keraniikschichten durch ein direktes Auf- 
sintern der abgeschiedenen Teilchen ennoglicht. 

Die Erfindung stellt eine Kombination des Elektrosprii- 
hens mit dem Flanmispruhen dar und vereinigt Vorteile bei- 
der Verfahren in sich. Der ElektrospruhprozeB ennoglicht 
die Herstellung feinster, elektrisch ge lade ner Tropfen aus ei- 
ner Fliissigkeit. Da im Gegensatz zu konventionellen Elek- 
trospriihprozessen die Flamme als Gegenelektrode dient und 
keine Hilfselektrode verwendet wird, ist gewahrleistet, daB 
die Tropfen ihre Ladung nicht bei Passieren einer Elekirode 
vor Eintritt in die Flamme verlieren konnen. Die in die 
Flamme gelangten, elektrisch geladenen Tropfen reagieren 
wie bei Flammspruhprozesscn zu dem Produkt. Zusatzlich 
konnen Effcktc durch die elektrische Ladung der Tropfen in 
der Flamme beobachtet werden. Bei gunstigen Bedingungen 
werden die Tropfen aufgrund ihrer hohen elekt rise hen Ober- 
fliichenladung in der Flamme zerteilt, indent sie durch das 
vorhandene elektrische Feld eine ellipsoide Fonn bekom- 
tnen und sich durch Rayleighinstabilitaten weiter zerteilen. 
Dies hat im Falle einer Suspension als Ausgangsflussigkeit 
zur Folge, daB die erhallenen Pulverpartikel, welche durch 
Erstarren der Flussigkeitstropfen entstehen, eine geringere 
GroBe besitzen als die Primarteiichen des Ausgangspulvers. 
Desweiteren wird die GroBe der Partikel durch den Ein- 
spriihwinkei beeinfluBt. Durch geeignete Abscheidevorrich- 
tungen kann aus deni Aerosol ein weiterverarbeitbares Pul- 
ver oder direkt eine dichte Schicht hergestellt werden. 

Einzelheiten des erfindungsgemaBen Verfahrens werden 
im folgenden anhand von Zeichnungen naher erliiutert. 

Es zeigen: 

Fig. 1 eine schematische Ansicht einer Vorrichtung zum 
Elektrofiammspriihcn 

Fig. 2 einen Ausschnitt aus einer schematischen Ansicht 
einer Vorrichtung zum Elekt roftammspruhen 

Fig. 3 einen Ausschnitt aus einer schematischen. Ansicht 
einer weiteren Vorrichtung zum Elektroflammspruhen mit 
zentrischem Einleiten des Aerosols in die Flammenzone. 

Fig. 1 zeigt eine Vorrichtung, bestehend aus einer metal- 
lischen Kapillare 4, die durch einen elektrisch isolierenden 
Zuleitungsschlauch 3 mit einem Fliissigkeitsreservoir 2 ver- 
bunden wird, einem geeigneten Brenner 12 sowie einem 
Substrat 23. 

Mittels eines nicht naher beschriebenen Forderungsappa- 
rates 1 wird die Fliissigkeit aus einem geeigneten, elektrisch 
isolierten Reservoir 2 durch den Zuleitungsschlauch 3 in die 
Kapillare gefordert. Die Position der durch eine Halterung 8 
befestigten Kapillare 4 kann mit Hilfe einer geeigneten Ver- 
schiebe- und Plebeeinheit 7 sowohl horizontal als auch ver- 
tikal variiert werden. Desweiteren kann der Winkel zwi- 
schen der Kapillare 4 und dem Brenner 12 durch eine Dreh- 
vorrichtung 5, welche mit der Halterung 8 verbunden ist, 
stufenlos variiert werden. Aus Gasreservoirs 15 und 16 wer- 
den die Brenngase iiber Zuleitungsschlauche 17 und 18 in 
den Brenner 12 geleitet. Der Gasdruck ist durch geeignete 
Ventile 13 stufenlos einstellbar. 

Das elektrische Feld zwischen der Flamme 14 und der 
Kapillare wird derart erzeugt, daB die metallise he Diise 11 
des Brenners 12 geerdet und die elektrisch leitfahige Kapil- 
lare 4 iiber eine nicht naher beschriebene Leitung 9 mit der 
Hochspannung eines nicht naher beschriebenen Hochspan- 
nungsnctzgc rates 26 verbunden ist. Aufgrund der hohen Io- 
nenkonzentration in der Flamme besitzt diese eine zur Uber- 
tragung des elekt rise hen Feldes ausreichende elektrische 
Leitfahigkeit. 
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Die Abscheidung der Partikel, welchc durch den Flanini- 
spruhprozeB erzeugt worden sind, erfolgt mit Hilfe eines 
hier nicht naher benannten Substrates 23, welches durch 
eine geeignete Haltcrungsvorrichtung 22 mil. einer Kippein- 
heit 21 verbunden ist, welche die Einstellung eines beliebi- 
gen Winkels zwischen der Flamme 14 und dem Substrat 23 
erlaubt. Diese Kippeinheit 21 ist durch eine geeignete Halte- 
rung 20 mil einer nicht naher beschriebenen Verschiebeein- 
heit 19 verbunden, welche eine horizon tale und venikale 
Verschiebung des Substrates 23 mil geeigneter Geschwin- 
digkeit erlaubt. 

Die weitere Beschreibung des Verfahrens erfolgt mit 
Hilfe von Fig. 2, welche schematisch den Ausschnitt einer 
Vorrichtung zum Elektroflammspruhen darstelit. Das elek- 
trische Feld zwischen der Kapillare 4 und der Flamme 14 
l uhrt dazu, daB sich am Ende der Kapillare 4 ein Taylorkegel 
24 aus der durch den Zuleitungsschlauch 3 aus deni Reser- 
voir 1 gcfordcrtcn Fliissigkeit bildct. Dicscr Taylorkegel 24 
luiindet in einen Strahl, welcher sich anschlieBend durch 
Rayleighinstabilitaten in feine Tropfchen 25 zerteilt. Diese 
Tropfchen 25 gelangen aufgrund des vorherrschenden elek- 
trischen Feldes zu groGen Teilen in die Flamrne und reagie- 
ren dort. Handelt es sich bei der Fliissigkeit urn eine Suspen- 
sion von Pulverpartikeln in einer z. B. organischen Fliissig- 
keit wie Elhanol, so verbrennl die Fliissigkeit bei Annahe- 
rung an die Flamme und die in den ursprunghch fltissigen 
Tropfen enthaltenen Pulverpartikel konnen bei ausreihender 
Warmezufuhr in der Flamme aufschmelzen und spharodi- 
siert werden. Dariiber hinaus ist es moglich, daB die Pulver- 
partikel aufgeschmolzen werden und aufgrund ihrer verblei- 
benden elektrischen Ladungen eine weitere Rayleighinsta- 
bilitat erfahren und sich so weiter zerteilen. Mit Hilfe dieses 
Vorganges lassen sich Partikel herstellen, die eine geringere 
GroBe besitzen als die Primarteilchen des Ausgangspulvers. 
Ini Falle reaktiver Flussigkeiten reagieren die Tropfen in der 
Flamme zu dem entsprechenden Produkt. 

Fur die Herstellung von Glas- und Keramikschichten mit 
dem hier beschriebenen Verfahren kann ein Substrat 23 der- 
art positioniert werden, daB die Partikel auf dem Substrat 
abgeschieden werden. Die auftreffenden Partikel konnen 
z. B. sofort aufgesintert werden indeni das Substrat nahe ge- 
nug bei der Flamme positioniert wird. Fur die Herstellung 
gleichmaBig dicker Schichten wird das Substrat 23 mil Hilfe 
der Verschiebeeinheit 19 gleichmaBig bewegt. 

Wird die vorgestellte Vorrichtung fur die Herstellung von 
Pulvern genutzt, so muB ein hierfur geeignetes Substrat ge- 
wahlt werden. Hier bieten sich z. B. Filtergewebe an. Der 
Durchmesser der Partikel kann durch den Winkel a zwi- 
schen der Kapillare 4 und dem Brenner verandert werden. 

Fig. 3a zeigt eine Ausfiihrungsform der Erfindung, wel- 
che durch zentrisches Einspriihen der Fliissigkeitstropfen in 
die Flammenzone eine homogenere Verteilung der Partikel 
in der Flamme ermoglicht. Hierbei werden die Dusen meh- 
rerer Brenner 12 (Fig. 3b zeigt als Ausfuhrungsbeispiel acht 
Brenner 12) kreisfonnig angeordnet und die Kapillare 4 im 
Zentrum des Kreises positioniert. Diese Anordnung verhin- 
dert, daB ein Teil des Pulvers an der Flamme vorbeitliegt da- 
her keine ausreihende Erwarmung erfahrt. 

Ein Ausfuhrungsbeispiel beschreibt die Herstellung eines 
Aerosols durch Elektrofianmispriihen. Mit Hilfe einer Vor- 
richtung wie in Fig. 1 dargestellt, wird ein Aerosol herge- 
stellt. Es wird eine Suspension aus Glaspulver, z. B. einem 
rubinroten Email der Firma Blythe Colours auf Bleioxidba- 
sis, mit einem hohen Pulvergehalt, z. B. 50 Gew.-% Gla- 
spulver und einem Stcllmittcl wie Polycthylcnimin 10000 
(1 Gew.-% bezogen auf FeststorYgehalt) oder Hydroxypro- 
pylcellulose in einer Dispergierfliissigkeit, z. B. Ethanol 
verwendet. Die DurchfluBrate der Fliissigkeit, welche mit 



Hilfe einer Spritzenpumpe gefordert wird, betriigi zwischen 
5 und 30 nil/min, als besonders geeignet wird eine Durch- 
fluBrate von 8,25 uL/min angesehen bei einem Kapillarenin- 
nendurchmcsser von. 2 mm. Als Brenngas wird fur niedrig 
5 schmelzende Pulver Wasserstoff, fiir hoher schmelzende 
Knallgas oder ein Acetyle-Sauerstoft'gemisch verwendet. 
Fur Wasserstoff ist eine DurchfluBrate von 2 slpm (Slan- 
dardliter pro Minute) ausreichend, hohere DurchfluBraten 
sind ebenso geeignet. Der Winkel a zwischen der Kapillare 
10 und der Brennerduse kann zwischen 5° und 50° variiert wer- 
den, z. B. kann ein Winkel von 20° gewahlt werden, der Ab- 
stand zwischen der Brennerduse und der Kapillare wurde 
zwischen 10 und 30 mm variiert. Die Hochspannung an der 
Kapillare betrug zwischen 3 und 8 kV. Das entstandene Ae- 
15 rosol bestand aus einem Gas-Pulvergemisch mit Pulverpar- 
tikeln mit Durchmessern zwischen 80 nm und 10 uni. 

Ein weiteres Ausfuhrungsbeispiel beschreibt die Herstel- 
lung cincs Pulvers durch Elcktroflammspruhcn. Die Anord- 
nung der Vorrichtung sowie die Suspension stimmen im vor- 
20 anstehenden Beispiel genannten Parametem uberein. Die 
Abscheidung der Partikel aus dem Aerosolstrom erfolgt 
z. B. elektrostatisch, ebenso ist ein Ausfiltem durch ein Fil- 
tergewebe moglich. Der Durchmesser der kugelformigen 
Pulverpartikel liegt im Bereich zwischen 80 nm und 50 urn, 
25 bei gunsliger Wahl der Parameter (wie die im voranslehen- 
den Ausfuhrungsbeispiel genannten Beispielmoglichkeiten) 
konnen PartikelgroBenveneilungen von 80 nm bis 5 urn er- 
zielt werden. 

Das folgende Ausfuhrungsbeispiel beschreibt die Herstel- 
30 lung einer Schicht durch Elektroflammspruhen. Die Para- 
meter stimmen mit den in dem Ausfuhrungsbeispiel, wel- 
ches die Herstellung eines Aerosols durch Elektroflamni- 
spriihen beschreibt, genannten Parametern uberein, jedoch 
wird oberhalb der Flamme ein Substrat, hier speziell eine 
35 Glasscheibe hin- und herbewegt mit einer Geschwindigkeit 
zwischen 1 und 20 nmi/s, z. B. 10 mm/s. Das Substrat wird 
senkrecht zu der Brennergrundlinie ausgerichtet. Der Ab- 
stand zwischen dem Substrat und der Brennerduse liegt je 
nach Flammenlange und -temperatur zwischen 15 und 
4*3 150 mm, z. B. 40 mm bei einem GasdurchfluB von 3,5 slpm 
Wasserstoff und Verwendung der in obigem Ausfuhrungs- 
beispiel genannten Suspension. Das oben beschriebene Ver- 
fahren erlaubt die Herstellung von aufgesintereten Glas- 
bzw. Keramikschichten auf dem Substrat, z. B. die Herstel- 
45 lung einer farbigen und transparenten Emailschicht auf ei- 
nem Glassubstrat. Die Dicke der Schicht kann durch die 
Einwirkungszeit pro Flacheneinheit variiert werden. 

In einem weiteren Ausfuhrungsbeispiel wird die Herstel- 
lung einer Glasschicht auf Kieselglas durch Elektroflamm- 
50 spruhen einer reaktiven Fliissigkeit mittels Elektroflamm- 
spriihen beschrieben. Fiir die Herstellung einer aufgesinter- 
ten Kieselglasschicht auf einem Kieselglassubstrat wird die 
in dent voranstehenden Ausfuhrungsbeispiel beschriebene 
Apparatur verwendet, wobei als Brenngas ein Wasserstoff- 
55 Sauerstoffgemisch oder ein Acetylen-Sauerstotfgeniisch 
diente. Als Flussigkeit dient eine reaktive Fliissigkeit wie 
z. B. TMOS (Tetramethoxysilan). Die in die Flamme mittels 
Elektroflammspruhen eingespriihten Tropfen reagieren, 
z. B. bei Verwendung von TMOS zu Kieselglas, und werden 
60 auf dem Substrat abgeschieden, wobei bei Verwendung von 
TMOS das Kieselglassubstrat 20 nun von der Brennerduse 
en t fern t posit ionierten und eine Kieselglasschicht auf dem 
Substrat direkt aufgesintert wird. In gleicher Weise konnen 
auch Schichten anderer Zusammensetzung bei Verwendung 
65 cnt spree hender Flussigkcitcn hcrgcstcllt werden. 
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7. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 
bis 5. dadurch gekennzeichnet, daB die Flussigkeit an 
einem aus der Russigkeitsoberflache herausstehenden, 
von der Flussigkeit henetzten Stab durch Kapillarkrafte 
aufsteigt und sich an der Spitze ein oder mehrere Tay- 
lorkegel bilden. 

8. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 
bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB die Teilchen in der 
Flamme in mehrere kleinere, vorwiegend spharische 
Teilchen zerteilt werden. 

9. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 
bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB die Teilchen auf ei- 
nem Substrat aufgefangen werden und eine Schicht bil- 
den. ** "« 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeich- 
net, daB durch Bewegung zwischen dem Substrat und 
der Spruhflamme eine gleichmaBig dicke Schicht ent- 
stcht. 

11. Verfahren nach Anspruch 9 und 10, dadurch ge- 
kennzeichnet. daB das Substrat durch die Flamme oder 
eine zusatzliche Erhitzung eine Temperatur erreicht, 
bei der die abgeschiedenen Teilchen sintem oder 
schmelzen konnen und eine festhaftende Schicht bil- 
den. 

12. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 
bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB sich der Taylorke- 
gel im Zentrum mehrerer Flammen ausbildet. 

13. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 
bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB mehrere Flussig- 
keiten gleichzeitig verspruht werden und sich durch 
chemische Reaktionen oder physikalische Mischungen 
der verschiedenen Fliissigkeiten Mehrkomponenten- 
pulver oder Mehrkomponentenschichten entstehen. 



Hierzu 2 Seite(n) Zeichnungen 



Patent anspruche 40 

1. Verfahren zur Herstellung von Aerosolen, Pulvern 
und Schichten aus Glas und Keramik mittels Elektro- 
flammspruhen, dadurch gekennzeichnet, daB mil 
Hilfe eines cleklrischen Feldes zwischen mindestens 45 
einer Flamme und der Oberflache einer Flussigkeit es 
zur Erzeugung von mindestens einem Taylorkegel mil 
anschlieBender Aerosolbildung konimt und Partikel 
auch ini Nanomelerbereich an fallen. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- SO 
net. daB die Fliissigkeit eine Schmelze eines Materials 
ist. 

3. Verfahren nach Anspruch I, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Flussigkeit eine Suspension von Pulverteii- 
chen mil Teilchendurchmessern von 100 um bis 5 nm, 55 
vorwiegend von 5 um bis 20 nm ist. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeich- 
net. daB die Dispergierfliissigkeit spatestens vor Auf- 
fangen der dispergierten Teilchen verfliichtigt worden 
ist. 60 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net. daB die Fliissigkeit eine reaktive Flussigkeit ist und 
durch chemische Reaktionen Teilchen entstehen. 

6. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 
bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die Flussigkeit 65 
durch mindestens eine Kapillare geleitet wird und der 
Fliissigkeitstropfen am Ende der Kapillare als Flussig- 
keitsoberflachc genutzt wird. 
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